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前　　言

　　ＹＳ／Ｔ３２５—２００９《镍铜合金化学分析方法》共有６部分。

———第１部分：镍量的测定　Ｎａ２ＥＤＴＡ滴定法

———第２部分：铜量的测定　电解重量法

———第３部分：铁量的测定　火焰原子吸收光谱法

———第４部分：锰量的测定　火焰原子吸收光谱法

———第５部分：铝量的测定　Ｎａ２ＥＤＴＡ滴定法

———第６部分：钛量的测定　二安替吡啉甲烷分光光度法

本部分为ＹＳ／Ｔ３２５的第１部分。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会提出并归口。

本部分负责起草单位：中铝沈阳有色金属加工有限公司。

本部分起草单位：广州有色金属研究院。

本部分主要起草人：戴凤英、张鸣、张永进、刘艳、靳宽利、张皓。
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镍铜合金化学分析方法

第１部分：镍量的测定　犖犪２犈犇犜犃滴定法

１　范围

ＹＳ／Ｔ３２５的本部分规定了镍铜合金中镍量的测定方法。

本部分适用于镍铜合金中镍量的测定。测定范围：３０．００％～８５．００％。

２　方法原理

试料用硝酸溶解，电解法除铜。在乙酸盐溶液中，用硫代硫酸钠和酒石酸钠掩蔽残余铜及铁、铝、铅

等干扰元素，丁二酮肟沉淀镍。沉淀溶解于硝酸中，蒸发破坏丁二酮肟。用过量的乙二胺四乙酸二钠

（Ｎａ２ＥＤＴＡ）标准溶液络合镍，在ｐＨ５～ｐＨ６时用硝酸铅标准滴定溶液滴定过量的Ｎａ２ＥＤＴＡ。

３　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

３．１　尿素。

３．２　氨水（ρ０．９０ｇ／ｍＬ）。

３．３　硝酸（１＋１）。

３．４　硝酸（１＋１００）。

３．５　盐酸（１＋１２０）。

３．６　乙酸（１＋２）。

３．７　氨水（１＋１）。

３．８　酒石酸钠（Ｃ４Ｈ４Ｏ６Ｎａ２·５Ｈ２Ｏ）溶液（１００ｇ／Ｌ）。

３．９　乙酸铵溶液（２００ｇ／Ｌ）。

３．１０　硫代硫酸钠（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３·５Ｈ２Ｏ）溶液（１００ｇ／Ｌ）。

３．１１　六次甲基四铵溶液（１００ｇ／Ｌ）。

３．１２　丁二酮肟乙醇溶液（１０ｇ／Ｌ）：称取１０ｇ丁二酮肟溶于乙醇中，稀释至１０００ｍＬ。

３．１３　镍标准溶液：称取１．００００ｇ纯镍（镍的质量分数≥９９．９５％）置于２５０ｍＬ烧杯中，加入２０ｍＬ硝

酸（３．３），加热溶解，煮沸去除氮的氧化物，冷却后移入１０００ｍＬ容量瓶，用水稀释至刻度，混匀。此溶

液１ｍＬ含０．００１ｇ镍（ρ）。

３．１４　硝酸铅［Ｐｂ（ＮＯ３）２］标准滴定溶液｛犮［Ｐｂ（ＮＯ３）２］＝０．０１００ｍｏｌ／Ｌ｝。

３．１４．１　配制

称取３．３１２ｇ硝酸铅置于３００ｍＬ烧杯中，加入少量水溶解，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至

刻度，混匀。

３．１４．２　标定

移取１０．００ｍＬ（犞１）乙二胺四乙酸二钠（Ｎａ２ＥＤＴＡ）标准溶液（３．１５）于３００ｍＬ烧杯中，加入１０ｍＬ

六次甲基四铵溶液（３．１１）、５０ｍＬ水、４滴～５滴二甲酚橙溶液（３．１６），用乙酸（３．６）中和至溶液由紫色

变为黄色，以硝酸铅标准滴定溶液（３．１４）滴定至由黄色恰变为红色为终点，记录所消耗的体积（犞０）。

按式（１）计算硝酸铅标准滴定溶液（３．１４）相当于Ｎａ２ＥＤＴＡ标准溶液（３．１５）的毫升数。

犽＝
犞１
犞０
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